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[57] Abstract: 

Chlorosulphonyl isocyanate is prepared by first metering hydrogen cyanide into the 
lower portion of a cyanogen chloride reaction column (36) , into which chlorine 
gas is passed from the bottom. The cyanogen chloride reaction column (36) is 
connected to a scrubbing column (3), which is sprayed with water from the top. 
While the major portion of cyanogen chloride is being discharged at the top of the 
scrubbing column, water containing cyanogen chloride is passed from the lower 
portion of the cyanogen chloride reaction column (36) to the upper portion of a 
decoction column (8). On top of this column, a condenser (12) is present from 
the top of which the cyanogen chloride driven off flows into the lower portion of 
the scrubbing column (3). The upper portion of the scrubbing column is connected 
to a plurahty of drying agent containers (14) which, in terms of flow, are 
connected in series. A line through which pure, dry cyanogen chloride flows leads 
from the last drying agent container to a CSI generator (16). The CSI generator ( 
16) is fitted with a crude CSI column (17) which at its upper end carries a 
fraction divider (18) and on top of it a crude CSI condenser (19). A line leads 
from a sulphur trioxide container (20) via an evaporator (23) to the CSI 
generator (16). The condensate leaving the fraction divider (18) runs via a 
line into a pure CSI distillation flask (27) which is fitted with a pure CSI 
column (19), a pure CSI fraction divider (30) and on top of it a pure CSI 
condenser (31). Pure chlorosulphonyl isocyanate (CSI) is discharged through the 
product line (33). 
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Beschroibiins 

Die voriiegende Erfindung betriffl eln Verfahren 
zurkontinulerfichen Herstellung von Chlorsulfbnyliso- 
cyanat durch Umsetiuing von Chlorcyan und Schwe- 5 
feltrioxld im MolvertiSltnis 1 : 1 bei Temperaturen von 
100 bis 200*'C sowie eine Aniage zur DurchfQhrung 
des erfindungsgemi&en Verfahrens. 

Aus der DE-PS 928 896 Ist es bekannt StickstofT 
enthaltende chlorierte Schwefelverbindungen durch io 
Umsetzung von Schwefelfaioxid mit Chlorcyan herzu- 
stellen. Setz;t man dabei die genannten Einsatzstoffe 
im Molverhaltnis 1 : 1 bel Temperaturen zwfschen 100 
und 20tyC um, so eihalt man N-Carfoonylsulfamid- 
saurechlorid der Fonmel OCN SO2 CI, dem auch die is 
Nomenklatur Chlorsulfbnyiisot^anat (CSQ zuiconunt 

NachteOig ist bei der beschrlebenen Herstel- 
lungswelse. dafi sie zur kontinulerilchen DurchfQh- 
rung des Einsatzes von schlecht handhabbarem 
flQssigem Schwefelfrioxid bedarf. 20 

Es IstdaherAufgabe dervorllegenden Erfindung, 
ein Verfahren zur kontlnuierlichen Herstellung von 
Chlorsulfonylisocyanataus Chlorcyan und Schwefel- 
trioxid sowie eine Aniage zu seiner DurchfQhrung 
anzugeben, bei welchen die Umsetzung der Reaktan- 2S 
den in der Gasphase erfolgt Das wird erfindungsge- 
m§l& dadurch erreteht, da& man zur Gewinnung des 
Chlorcyans in wailrlge Blausiure bei Temperaturen 
von 20 bis ro^'C Chiorgas eIndQst, die wSQrige Phase 
auskocht, das dabei gebildete gasfSrmige Gemisch 30 
aus Chlorcyan und ChlonA^sserstoff nach Vereinl- 
gung mit dem direkt verdampflen Chlorcyan einer 
Wasserwasche unten^^irftund schlieBllch das gasfSr- 
mige Chlorcyan mehrstufig durch ein festes Trock- 
nungsmittel stromen laUt : daft man in den Gasraum 3S 
eIner mit chlorsulfonylisocyanathaltlger FIQssigkeft 
mit Temperaturen von 90 bis 135°C tellweise gefull- 
ten Reaktionszone gasfomiiges Chlorcyan und 
Schwefeltrfoxki einleitet und reagieren lafit ; da& man 
die aus der Reakttonszone absfromende Gasphase 40 
eine Fraktioniemngszone passieren la&t ; daE man 
die oben aus der Fraktionierungszone austretende 
Dampfphase In einer nachgeschalteten erslen KQhi- 
zone unter lOO^'C abgekQhIt und dabei volls^ndig 
verflusslgt ; da& man die resuitlerende Fiussigkeit in 4S 
eine Destlilationszone eInfQhrt und finaktloniert desta- 
liert und daH man die aus der Destniationszone 
abstrSmende Gasphase eine auf Temperaturen von 
75 bis lOO^C gehaltene zwelte KQhIzone durchstro- 
men la&t, wobei flusslges Chlorsuifonyllsocyanat 50 
anfallt, wahrend die unter diesen Bedlngungen nicht 
kondensierbaren Gase in die Reaktionszone zuriick- 
gefQhrtwerden. 

Das Verfehren gemSB der Erfindung kann weiter- 
hin auch noch dadurch ausgestaitet sein, da& als 55 
Trocknungsmittel wasserfinsies Calciumchbrid dient 
Eine Aniage zur DurchfQhrung des erflndungsge- 
miBen Verfahrens kann gekennzeichnet seIn durch 



einen Blausaure-Behalter, elnen Chlorgas-Beh3lter, 
eine Chlorcyan-Reaktionskolonne, eine Waschko- 
ionne, einen ersten Kuhler, eine Auskochkolonne, 
einen zwelten KQhIer und eine Destfliationsblase, 
wobel der Blausaure-Behatter mit dem unteren 
Berelch der Chlorcyan-Reaktlonskolonne verbunden 
ist und wobel eine mit dem Chlorgas-Behalter verbun- 
dene Zufuhrungsielhing von unten her in die Chlor- 
cyan-Reaktlonskolonne einmundet und wobei die 
Chlorcyan-Reaktlonskolonne mit der Qber ihr ange- 
ordneten Waschkdonne stromungsmdiyg verbunden 
ist und wobel eine Steigleltung den unteren Bereich 
der Chlorcyan-Reaktlonskolonne mit der Auskochko- 
lonne verbindet und wobei der zwelte KQhIer auf die 
Auskochkolonne aufgesetzt ist und wobei der obere 
Berelch des zweiten Kuhlers mit dem unteren Bereich 
der Waschkolonne verbunden ist und wobei die 
Destiliationsblase unterhalb der Auskochkolonne an- 
geordnet ist ; mindestens elnen Trockenmlttel-Behal- 
ter, einen CSI-Generator, eine Roh-CSI-Kolonne, 
einen Fraktionstefier und einen Roh-CSI-Kuhler, 
wobei der Trockenmlttel-Behalter einerseits u ber eine 
zwelte Leitung mit dem oberen Berelch des ersten 
Kuhlers und andererseits Qber eine dritte Leitung mit 
dem CSI-Generator verbunden ist und wobei auf den 
CSI-Generator die Roh-CSi-Kolonne, der Fraktlon- 
steiier und der Roh-CSI-Kuhler aufgesetzt sind; 
einen Schwefeltrloxid-Behaler und einen Verdamp- 
fer, wobei der SchwefeltrioxId-BehSlter und der Ver- 
dampfer durch eine vierte Leitung miteinander 
verbunden sind und wobei der Verdampfer und der 
CSI-Generator strdmungsma&ig miteinander verbun- 
den sind; eine Rein-CSI-Destlllationsblase, eine 
Rein-CSI-Kolonne, elnen Rein-CSl-Fraktionsteiler 
und einen Rein-CSI-Kuhler, wobei auf die zweite 
Destiliationsblase die Rein-CSi-Kolonne, der Rein- 
CSt-Frakttonsteiler und der Rein-CSi-Kuhler aufge- 
setzt sind und wobei der obere Bereich des 
Rein-CSI-KOhters Qber eine sechste Leitung mit dem 
CSI-Generator verbunden ist und wobei eine funfte 
Leitung vom Fraktbnsteiier zur Rein-CSI-Destillat- 
ionsblase fQhit und wobei vom Rein-CSi-Fraktlonsteh 
ler eine Produktieltung abgeht 

Diese Aniage kann auch noch dadurch welterge- 
biidetsein, da& 

a) die Zufuhrungsleitung an ihrem Innerhalb der 
Chlorcyan-Reaktlonskolonne befindilchen Ende 
eine Fritte tragt ; 

b) die Waschkolonne von einem ersten Wasser- 
zufuhrungsrohr durchdaingen Ist ; 

c) in den ersten KOhlervon oben herein zweites 
Wasserzufuhmngsrohr hineinragt ; 

d) bis zu sechs, vorzugsweise bis zu drei 
Trcckenmlttel-Behalter strdmungsmS&ig hinter- 
elnander angeordnet sind ; 

e) der CSI-Generator an seinem unteren Ende ei- 
ne Ausstulpung aufweist, in welcher eine von ei- 
nem Warmeubertragungsmittel durchstrdmte 
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Heizschlange angeordnet ist : 
f) die Rein-CSI-Destiilationsblase von efnem 
Heizmantel umgeben ist 
In d^ belgefOgtan Zeichnung 1st sine Aniage zur 
DurchfQhnjng des erflndungsgemS&en Vertahrens s 
schematisch dargestellt 

Aus einem verdOnnte Blausdure enthaltenden 
Behfilter 1 wild BlausSure in den unteren Berelch der 
Chlorcyan-Reaktionskolonne 36 dosiert, in welche 
Qber eine in einer Fritte 35 endenden ZufQhningsiei- io 
tung 34 von unten der Chlorgas aus elnem Behditer 
2 dc^Iert wird. Die Chlorc^n-Reai(tion^tonne 36 ist 
str5nr)ungsniaaig mft einer Qber (hr angeordneten, 
FQIlkfirper enthaltenden Waschicolonne 3 verbunden, 
deren Fu)!l(orper von oben her Qber ein erstes Was- is 
serzufQhrungsrohr 4 beregnet werden. Oberhalb der 
Waschkolonne 3 und strGniungsmiaig mit ihrverfoun- 
den befindet sich eIn erster KQhler 5, In welchen oben 
ein zweltes WasseizufQhrungsrohr 6 eInmQndet. 
WShrend die Hauptmenge Chlorcyan Qber den Kbpf 20 
der Waschkolonne 3 und den ersten KQhler 5 
abstrSmt, wild chlorcyanhaitiges Wasser aus dem un- 
teren Tell der Chlorcyan-Reaktionskolonne 36 Qber 
eine Steigleltung 7 in den oberen Teii einer Auskoch- 
kdonne 8 gefQhrt, deren unferes Ende mit einer 26 
Destillationsblase 9 verbunden Ist Die in der Destiil- 
attonsblase 9 befindliche wSOrige Phase ist Qber eine 
Ablaufieitung 10 und eine Zulaufleltung 1 1 mit einem 
nicht dargestelien WSnneaustauscher verbunden ; 
aus dem Wdnmeaustauscher-Krelslauf kann wiErlge 30 
Salzs9ure kontinuleriksh ausgeschieust werden. Auf 
der Auskochkolonne 8 befindet sich ein zweiter KQh- 
ler 12. Vom Kopf des zweiten Kuhlers 12 str5mt das 
ausgetrlebene Chlorcyan Qber eine erste Leitung 37 
in den unteren Bereich der Waschkolonne 3. Vom 35 
oberen Bereich des ersten KQhIers 5 geht eine zwelta 
Leibing 13 ab. welche mit mehreren strdmungsmSaig 
hintereinander geschaiteten Trockenmittel-Behilte- 
ren 14 verbunden ist Vom letzten Trockenmittel- 
BehSiter 14 fuhrt eine mit einer Dosiereinrlchtung 40 
versehene, von reinem, trockenem Chlorcyan durch- 
strfimte dritte Leitung 15 zu einem CSi-Generator 16. 

Der CSi-Generator 16 ist mit einer Ausstulpung 
24 versehen. In welcher eine von einem Wirmeuber- 
tragungsmlttei durchstrSmte Heizschlange 25 ange- 48 
ordnet Ist Auf den CSi-Generator 16 ist eine 
Roh-CSI-Kblonne 17 aufgesetzt, welche an ihrem 
oberen Ende einen Fraktionsteiler 18 und darauf 
einen Roh-CSi-KQhler 19 trdgt 

Von einem Schwefeltrioxid-Behditer 20, welcher so 
mit einer Preiyuft-i_eitung 21 verbunden 1st, geht eine 
mit einer Dosiervorrichtung versehene vierte Leitung 
22 zu einem Verdampfer 23 ab. Der Verdampfer23 Ist 
str&mungsmi&ig mft dem CSi-Generator 16 verbun- 
den. Das aus dem Frakttonsteller 18 austretende ss 
Kondensat ISuft Qber eine funfte Leitung 26 in eine 
Rein-CSI-Destiliationsblase 27. welche von einem 
Heizmantel 28 umgeben ist Auf die Rein-CSI-Destill- 



ationsblase 27 ist eine Rein-CSI-KoIonne 29 aufge- 
setzt, welche einen Rein-CSi-FiBkttonsteller 30 und 
darauf eInen Reln-CSI-KQhier 31 trdgt Die im Rein- 
CSI-KOhler 31 nicht kondensierbaren Antaile werden 
Qber eine sechste Leitung 32 in den Gasraum des 
CSI-Generators 16 zurQckgefuhrt 

Der Rein-CSI-Fraktlonstetler 30 ist mit einer Pro- 
duktleitung 33 verbunden, aus welcher reines Chlor- 
sulfonylisocyanat (CSI) ablSuft 

Belspiel 

In den unteren Bereich der Chlorcyan-Reaktions- 
kolonne 36 (vergl. die Figui) wurden 22 l/h wSSrige 
Blausdure (20 Gew.-% HCN) eingeleltet w§hrend 
aus der Fritte 35 4000 l/h Chlorgas austraten. Aus i 
dem ersten WasseizufOhrungsrohr 4 traten 120 l/h 
Beregnungswasser fur die Waschkolonne 3 aus. 

Das zu elnem Teil im Wasser gel5ste Chlorcyan 
wurde Qber die Steigleitung 7 in den oberen Teil d&r 
Auskochkolonne 8 gefOhrt Die in der Destillations- 
blase 9 enthaltene wfi&rige Phase wurde durch Wdr- 
meaustausch auf 104°C gehaiten. Ein gasfSrmiges 
Chiorcyan-Chlorwasserstolf-Gemisch gelangte Qber 
die Auskochkolonne 8 und den zwiten KQhler 1 2 In die 
Waschkolonne 3, In welcher im wesentilchen nur 
Chlonvasserstoff ausgewaschen wurde. Das aus 
dem ersten KQhler 5 austretende gasfSnmige Chlor- 
cyan stromte Qber eine zweite Leitung 1 3 drei hinter- 
einandeigeschalteten, mit wasserfireiem 
Calciumchlorid gefullten Behiitem 14 zu. 

In dem CSI-Generator 16 befianden sich etwa 30 
1 einer weltgehend aus Chlorsulfonyiisocyanat beste- 
henden FIQssigkeit welche durch die von WSnmedl 
durchstr5mte Heteschlange 25 auf einer Temperatur 
von 120 bis 130*>C gehaiten wurde. In den Gasraum 
des CSI-Generators 16 wurden Qber die dritte Leitung 
15 5000 I/h Chlorcyan und aus dem Verdampfer 23 
Schwefeltrloxkl eingeleitet, wobei der Verdampfer 23 
mit 5 l/h flQssigem, stabilisiertem Schwefeltrioxids aus 
dem Helzschrank 20 Qber die vierte Leitung 22 beauf- 
schlagt wurde. Am Kopf der Roh-CSi-Kdonne 17 
betrug die Temperatur der Gasphase zwischen 98 
und IIO^'C ; die Gasphase wurde im Roh-CSI-KQhler 
19 kondensiert. Das Kondensat gelangte Qber den 
Fraktionsteiler 18 und die fQnfle Leifaing 26 In die 
Reln-CSI-Destiliationsblase 27. 

Die Rein-CSI-Destillationsblase 27 wurde mit 
Hiife des sie umgebenden Heizmantels 28 so 
enAfSrmt dafi die in ihrenthalteneflQsslge Phase eine 
Temperatur von 121 bis 125*'C aufwies. Die Tempe- 
ratur des Dampfphase am Kopf der Rein-CSI-Ko- 
Ionne 29 betrug 106 bis lOT^C ; nach Kondensatlon 
dieser Dampfiphase Im Reln-CSI-KQhier 31 lief aus 
der Produktleltung 33 ein Chlorsulfonyiisocyanat 
(CSI) mit einer Dfehta d» » 1 ,^6 g/cm^ ab. 

Aus Chlorsulfonyiisocyanat und Olefinen sind am 
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Sttekstoff nichtsubstitulerte &-Lactame erhaltlich, aus 
denen der Aufbau hochpolymerer. der Naturselde 
ahnilcher Poly-&-amide moglich ist 

Weiterhin entstehen aus Chtorsulfonylteocyanat 
mit Aldehyden, Ketonen, H-Oxocarfoonsaureestem s 
und Benzylvinyiathem uber eine gemelnsame Zwl- 
schenstufe Oxathlazinondioxide, die, wenn sie in C-5 
und C-6 mit niedrigen Alkylresten substituiert sind, 
SOfistoffe mit einer auf eIne 4 %ige wa&rige Rohr- 
zudceriSfsung bezogenen relativen Sufie von mehr io 
alslOOllefem. 



AnsprOche 

15 

t. Verfahren zurkontinuierlichen Hersteliung von 
Chlorsulfonylisocyanat durch Umsetzung von Chlor- 
cyan und Schwefeltrioxid im Molverfidltnis 1 : 1 bei 
Temperaturen von 100 bis 200°C, daduroh gekenn- 
zeichnet, daa man zur Gewlnnung des Chlon^ns in 20 
wal^rige Blausaure bei Temperaturen von 20 bis 7(y*C 
Chlorgas eIndQst, die wSl^rige Piiase auskocht, das 
dabei gebifdete gasfonnige Gemisch aus Chlorcyan 
und Clilontfasserstoff nach Vereinfgung mit dem 
direkt verdampften Clitorcyan efner Wasserwasche 25 
untenvirft und schliefilich das gasfomiige Chlorcyan 
melirstufig durch ein festes Trocknungsmlttel stro- 
men ISat ; da& man in den Gasraum einer mit chlor- 
sulfbnyiisocyanathaltiger Hussigkeit mit 
Temperaturen von 90 bis iZS^C teilweise gefOnten 30 
Reaktionszone gasfOnnlges Chlorcyan und Schwe- 
feltrioxid einleitet und reagteren ISdt ; da& man die 
aus der Reaktionszone abstrdmende Gasphase eine 
Fraktioniemngszone passieren laEt; da& man die 
oben aus der Fraktionierungszone austretende 35 
Dampfjphase In einer nachgeschalteten ersten Kuhl- 
zone unter lOO^'C abgekuhit und dabei vollstandig 
verflusslgt ; da& man die resultlerende FIQssigkeit In 
eine DestQIationszone einfuhrt und fraktloniert destli- 
llert und da& man die aus der Destillatlonszone 40 
abstromende Gasphase eine auf Temperaturen von 
75 bis 100X gehaltene zweite Kuhizone durchstrd- 
men la&t, wobei flOsslges Chlorsulfonylisocyanat 
anfailt, wShrend die unter diesen Bedigungen nicht 
kondensierbaren Gase in die Reaktionszone zuruck- 4$ 
gefiOhrtwerden. 

2. Verfehren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daR als Trocknungsntittel wasserfreies Cal- 
clumchlorid dient 

3. Aniage zur DurchfQhrung des Verfahrens nach so 
den AnsprOchen 1 oder 2, gekennzefchnet durch 
einen Blau8aure-Beh§!ter (1). einen Chlorgas-Behal- 

ter (2), eine Chlorcyan-Reaktionskolonne (36), eine 
Waschkolonne (3), einen ersten Kuhler (5), eine Aus- 
kochkolonne (8), einen zweiten KQhIer (1 2) und eine 55 
Destillattonsblase (9), wobel der Blausiure-BehSlter 
(1) mft dem unteren Berelch der Chlorcyan- 
Reaktionskolonne (36) verbunden Ist und wobei eine 



mit dem Chlorgas-Behalter (2) verbundene Zufuh- 
mngsleitung (34) von unten her in die Chlorcyan- 
Reaktionskolonne (36) einmundet und wobei die 
Chlorcyan-Reakttonskolonne (36) mit der Qber ihr 
angeordneten Waschkolonne (3) str5mungsma&lg 
verbunden ist und wobei eine Steigleitung (7) den un- 
teren Berelch der Chlorcyan-Reaktionskolonne (36) 
mit der Auskochkolonne (8) verblndet und wobei der 
zweite KQhIer (1 2) auf die Auskochkolonne (8) aufge- 
setzt Ist und wobel der obere Berelch des zweiten 
Kuhlers (12) mit dem unteren Berelch der Waschko- 
lonne (3) verbunden ist und wobel die Destillatlons- 
blase (9) unterhalb der Auskochkolonne (8) 
angeordnet ist ; mindestens einen* Trockenmittel- 
BehSlter (14), einen CSI-Generator (16), eine Roh- 
CSI-Kotonne (17), einen Fraktionsteiler (18) und 
einen Roh-CSI-Kuhler (19), wobei der Trockenmittel- 
BehSlter (14) einerseits uber eine zweite Leitung (13) 
mit dem oberen Berelch des ersten Kuhlers (5) und 
andererseits Qber eine dritte Leitung (15) mit dem ' 
CSi-Generator (16) verbunden ist und wobel auf den 
CSI-Generator (16) die Roh-CSI-Kdonne (17), der 
Frakttonsteiler (18) und der Roh-CSI-Kuhler (19) auf- 
gesetztslnd ; einen Schwefelfrloxid-Behalter (20) und 
einen Verdampfer (23), wobei der Schwefeltrioxid- 
Beh§lter (20) und der Verdampfer (23) durch eine 
vierte Leitung (22) miteinander verbunden sind und 
wobei der Verdampfer (23) und der CSI-Generator 
(16) strdmungsmSEIg miteinander verbunden sind ; 
eine Reln-CSI-Destilationsblase (27), eine Reln-CSI- 
Koionne (29), einen Rein-CSI-Fraktionsteller (30) und 
einen Rein-CSI-Kuhter (31), wobel auf die zweite 
Destillatlonsbiase (27) die Rein-CSI-Kdonne (29), 
der Rein-CSI-Fraktlonsteiler (30) und der Reln-CSI- 
KGhler (31) aufgesetzt sind und wobei der obere 
Beretch des Rein-CSI-Kuhlers (31) uber eine sechste 
Leitung (32) mit dem CSI-Generator (16) verbunden 
ist und wobei eine funfle Leitung (26) vom Frektion* 
steiler (18) zur Rein-CSI-Destillationsblase (27) fuhrt 
und wobei vom Rein-CSI-Fraktlonsteiler (30) eine 
Produktleitung (33) abgeht 

4. Aniage nach Anspruch 3. dadurch gekenn- 
zeichnet , da& die ZufQhrungsleltung (34) an Ihrem 
innerhalb der Chlorcyan-Reaktionskolonne (36) 
befindllchen Ende eine Fritte (35) tragi 

5. Aniage nach Anspruch 3 Oder 4, dadurch 
gekennzeichnet, da& die Waschkolonne (3) vom e^ 
nem ersten WasseizufOhrung^ohr (4) durchdrungen 
ist 

6. Aniage nach mindestens einem der AnsprOche 
3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daa in den ereten 
Kuhler (5) von oben her ein zweltes WasserzufQh- 
rungsrohr (6) hinelnragt 

7. Aniage nach mindestens einem der Anspruche 
3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 6aZ bis zu sechs, 
vorzugswelse bis zu drel Trockenmittel-BehSlter (14) 
strdmungsma&ig hintereinander angeordnet sind. 

8. Aniage nach mindestens einem der Anspruche 
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3 bis 7, dadurch gekennzelchnet, daQ der CSI-Gene- 
rator (16) an seinem unteren Ende eine AusstQlpung 
(24) aulweist, in weicher eine von einem WSmieuber- 
tragungsmittel durchstrSmte Helzschiange (25) ange- 
ordnet IsL s 

9. Aniage nach mindestens einem der Ansprilche 
3 bis 8, dadurch gekennzeiclinet, da(l die Rein-CSI- 
Destiliatlonsblase (27), von einem Heizmantel (28) 
umgeben 1st 



Claims 

1. A process for the continuous preparation of 
chiorosuifonyl isocyanate by reacting cyanogen is 
chioride and sulfur trioxide In the molar ratio of 1 : 1 
at temperatures firom 100 to 200''C, which comprises 
obtaining the cyanogen chloride by injecting chiorine 
gas Into aqueous hydrogen cyanide at temperatures 
from 20 to 70^*0, boiling off the aqueous phase, sub- 20 
jecting the gaseous mixture thus fomied of cyanogen 
chioride and hydrogen chloride after combining It with 
the dorectiy vaporized cyanogen chloride to a water 
wash and finally allowing the gaseous cyanogen 
chloride to flow through a solid drying agent In a mul- 25 
tistage arrangement, introducing gaseous cyanogen 
chloride and sulfur trioxide into the gas space of a 
reactton zone partly filled with a liquid containing 
chiorosuifonyl isocyanate at temperatures from 90 to 
135°C, and allowing them to react, passing the gas 30 
phase flowing out of the reaction zone into a frac- 
tionating zone, cooling the vapor phase escaping 
from the top of the fractionating zone to below 1 0O^'C 
downstream in a first cooling zone and thus com- 
pletely liquefying it, introducing the resulting liquid into 35 
a distillation zone and subjecting it to a fractional dis- 
tillation, and allowing the gas phase flovdng off out of 
the distillation zone to flow through a second cooling 
zone which is maintained at temperatures from 75 to 
lOO^'C, liquid chiorosuifonyl isocyanate being 40 
obtained, while the gases which cannot be condensed 
under these conditions are fed back into the reaction 
zone. 

2. The process as claimed In clabn 1, wherein, 
anhydrous calcium chloride serves as drying agent. 45 

3. A plant for canrying out the process as claimed 
In daims 1 or 2, comprising a hydrogen cyanide con- 
tainer (1), a chlorine gas container (2), a cyanogen 
chloride reaction column (36), a wash column (3), a 

first condenser (5), a boiling-ofT column (8), a second so 
condenser (12), and a distiilatfon boiler (9), where the 
hydrogen cyanide container (1) is connected to the 
lower region of the cyanogen chioride reaction column 
(36) and where a feed line (34) connected to the 
chlorine gas container (2) leads into the cyanogen 6S 
chiorkle reaction column (36) from below and where 
the cyanogen chloride reaction column (36) is flow 
connected to the wash column (3) arranged above it 



and where a riser (7) connects the lower region of the 
cyanogen chloride reaction column (36) to the boillng- 
off column (8) and where the second condenser (12) 
is mounted on the boiling-off column (8) and where 
the upper regbn of the second condenser (12) is con- 
nected to the lower region of the wash column (3) and 
where the distillation boiler (9) is ananged below the 
boiiing-off column (8) ; at least one drying agent con- 
tainer (14), a CSI generator (16), a crude CSI column 
(17), a fractlonator (18) and a crude CSI condenser 
(19), where the drying agent container (14) is connec- 
ted, on the one hand, via a second line (13) to the 
upper region of the first condenser (5) and, on the 
other hand, via a third line (15) to the CSI generator 
(16) and where the crude CSI column (17), the frac- 
tlonator (18) and the crude CSI condenser (19) are 
mounted on the CSI generator (16) ; a sulfur trioxide 
container (20) and a vaporizer (23), where the sulfur 
trioxide container (20) and the vaporizer (23) are con- 
nected to each other by a fourth line (22) and where 
the vaporizer (23) and the CSI generator (1 6) are flow 
connected to each other ; a pure CSi distillation boiler 
(27), a pure CSI column (29), a pure CSI fractlonator 
(30) and a pure CSI condenser (31), where the pure 
CSI column (29), the pure CSI fracttonator (30) and 
the pure CSI condenser (31) are mounted on the sec- 
ond distlliatlon boiler (27) and where the upper region 
of the pure CSI condenser (31) Is connected via a 
sixth line (32) to the CSI generator (16) and where a 
fifth line (26) leads from the fractlonator (18) to the 
pure CSI distillation boiler (27) and where a product 
line (33) leads off from the pure CSI fractlonator (30). 

4. The plant as claimed in claim 3, wherein the 
feed line (34) has afrit (35) on its end which is situated 
Inskie the cyanogen chlorkie reaction column (36). 

5. The plant as claimed In daim 3 or 4, wherein a 
first water feed pipe (4) leads Into the wash column 
(3). 

6. The plant as claimed in at least one of daims 
3 to 5, wherein a second water feed pipe (6) projects 
into the first condenser (5) Drom above. 

7. The plant as claimed In at least one of daims 
3 to 6, wherein up to six, preferably up to three, drying 
agent containers (14) are consecutively flow 
airanged. 

8. The plant as claimed In at least one of daims 
3 to 7, wherein the CSI generator (1 6) has an outward 
bulge (24) at Its lower end, in which a heating coil (25) 
is arranged through which a heat transfer medium 
flows. 

9. The plant as claimed in at least one of daims 
3 to 8, wherein the pure CSI distillation boiler (27) is 
surrounded by a heating jacket (28). 



Revendic&tlofta 

1. Un procdd6 pour la fabrication continue d'iso- 
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cyanate de chlorosulfonyle d partir de chiorure de 
cyanog&ne et de trioxyde de soufre, dans ie rapport 
molaire 1 : 1 d des temperatures de 100 d 200^C, 
caraetdrisd en ce que Hon injecte du chlore gazeux 
dans I'acide cyanhydrique aqueux d des tempdratu- s 
res de 20 k ZO^'C pour I'obtention du chiorure de cya- 
nog&ne, on fait bouilllr la phase aqueuse, on soumet 
Ie melange gazeux de chiorure de cyanog^ne et de 
chiorure d'hydrogdne ainsf form6, apr&s comblnalson 
avec Ie chiorure de cyanog^no directement 6vapor6, io 
k un lavage k I'eau et enfin on fait passer le chiorure 
de ^nogdne gazeux en plusleurs topes k travers 
un agent dess^chant sollde ; en ce que t'on envole et 
on fait rdaglr le chiorure de cyanog^ne gazeux et le 
trioxyde de soufre dans Tatmosphdre d'une zone de is 
reaction partiellement remplle d'un liquide oDntenant 
de risocyanate de chlorosulfonyle d une temperature 
de 90 d iSS^'C ; en ce que Ton fait passer la phase 
gazeuse s'^coulant de la zone de reaction k travers 
une zone de firactionnement ; en ce que Ton refroldit 20 
au-dessous de lOO^C dans une premiere zone de 
refroldissement branch6e en aval la phase vapeur 
sortant par Ie haut de la zone de firactionnement et on 
la liqudfie ainsi compldtement ; en ce que Ton envole 
le liquide r§sultant dans une zone de distillation oO on 25 
le soumet k la distillation fractionn^e ; et en ce que 
Ton fait passer la phase gazeuse s'^coulant de la 
zone de distillation k travers une seconde zone de 
refroldissement malntenue k des temperatures de 75 
k lOO^'C, en obtenant Tisoc^anate de chlorosulfonyle 30 
liquide, tandis que les gaz non condensables dans 
ces conditions sont recycles dans la zone de reaction. 

2. Precede selon la revendication 1, caracterlse 
en ce que Ton utilise du chiorure de calcium anhydre 
comme agent dessechant 35 

3. Installation pour la mise en oeuvre du procede 
selon la revendication 1 ou 2, caracterisee par un 
reservoir d'acide cyanhydrique (1), un reseivoir de 
chlore gazeux (2), une cdonne de reaction en chlo- 

mre de cyanogene (36). un colonne de lavage (3), un 40 
premier refrigerant (5), une colonne d'ebullition (8), un 
second refrigerant (12) et un baUon k distiller (9), de 
sorte que ie reservoir d'acide ^nhydrique (1) est 
relie k la partie inferieure de la colonne de reaction en 
chiorure de cyanogene (36) et de sorte qu'une 4S 
conduite d'amenee (34) reliee au resen/oir de chlore 
gazeux (2) debouche par le bas dans la colonne de 
reaction en chiorure de cyanogene (36) et en ce que 
la colonne de reaction en chiorure de cyanogene (36) 
est reliee dans ie sens de recoulement avec la so 
colonne de lavage (3) disposes au-dessus d'elle et de 
sorte qu'une conduite ascendante (7) relie la partie 
inferieure de la colonne de reaction en chiorure de 
cyanogene (36) avec la colonne d'ebullition (8) et de 
sorte que le second refrigerant (12) est dispose sur la ss 
colonne d'ebullition (8) et de sorte que la partie supe- 
rieure du second refrigerant (12) est reliee k la partie 
inferieure de la colonne de lavage (3) et de sorte que 



le ballon k distiller (9) est dispose au-dessous de la 
colonne d'ebullition (8) ; par au molns un recipient 
d'agent dessechant (14), un generateur de CSI (16), 
une colonne de CSI brut (17), un separateur de frac- 
tion (18) et un refrigerant de CSI brut (19), de sorte 
que ie recipient d'agent dessechant (14) est relie, 
d'une part, k la partie superieure du premier refrige- 
rant (5) par une seconde conduite (1 3) et, d'autre part, 
au generateur de CSI (16) par une troisieme conduite 
(15) et de sorte que la colonne de CSI bmt (17), le 
separateur de fraction (18) et le refrigerant de CSI brut 
(19) sent disposes sur le generateur de CSI (1 6) ; par 
un recipient de trioxyde de soufre (20) et un evapora- 
teur (23), de sorte que le recipient de frioxyde de sou- 
fre (20) etrevaporateur (23) sont relies entre eux par 
une quatrieme conduite (22) et de sorte que I'evapo- 
rateur (23) et le generateur de CSI (16) sont relies 
entre eux dans le sens de recoulement ; par un ballon 
de distillation du CSI pur (27), une colonne de CSI pur 

(29) , un separateur de fraction de CSI pur (30) et un 
refrigerant de CSI pur (31), de sorte que la colonne de 
CSI pur (29), le separateur de fraction de CSI pur (30) 
et le refrigerant de CSI pur (31) sont disposes sur le 
second ballon de distillation (27) et de sorte que la 
partie superieure du refrigerant de CSI pur (31) est 
reliee par une sixieme conduite (32) au generateur de 
CSI (16) et de sorte qu'une clnquieme conduite (26) 
relie ie separateur de fraction (18) au ballon de distil- 
lation de CSI pur (27) et de sorte qu'une conduite de 
prodult (33) part du separateur de fraction de CSI pur 

(30) . 

4. Installation selon la revendication 3, caracteri- 
see en ce que la conduite d'amenee (34) porte une 
plaque de ven-e fritte (35) k son extremite k I'lnterleur 
de la colonne de reaction en chiorure de cyanogene 
(36). 

5. Installation selon la revendication 3 ou 4, 
caracterisee en ce que la colonne de lavage (3) est 
traversee par un premier tube d'amenee d'eau (4). 

6. Installation selon Tune au molns des revendl- 
cations 3 e 5, caracterisee en ce qu'un deuxieme tube 
d'amenee d'eau (6) penetre par le haut dans le pre- 
mier refrigerant (5). 

7. Installation selon Tune au molns des revendi- 
catlons 3 d 6, caracterisee en ce qu'un k six recipients 
d'agent dessechant (14), de preference jusqu'e frois, 
sont disposes I'un aprds I'autre dans le sens de 
recoulement 

8. Installation selon Tune au molns des revendi- 
cations 3^7, caracterisee en ce que le generateur de 
CSI (16) comporte k son extrdmite inferieure une 
excroissance (24) dans laquelle est dispose un ser- 
pentin chauffant (25) parcouru par un agent calopor- 
teur. 

9. Installation selon Tune au molns des revendi- 
cations 3 e 8, caracterisee en ce que le ballon de dis- 
tillation du CSI pur (27) estentoure paruneenveloppe 
chauffante (28). 
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